(19) 



J 



(12) 



Europaisches Patenta m t 
European Patent Office 
Office europeen des brevets 

DEMANDE DE BREVET EUROPEEN 



iiiiiiniiliiiniii 

(n) EP 0 881 306 A1 



(43) Date de publication: 

02.12.1998 Bulletin 1998/49 

(21) Numero de depdt: 98201 503.4 

(22) Date de depot: 08.05.1 998 



(51) Int. a. 6 : C21D 8/02, C21D 8/04, 
C22C 38/04 



(84) Etats contractants designes: 

AT BE CH CY DE DK ESfl fR GB GR IE IT U LU 

MCNLPTSE 

Etats cfextenston designes: 

AL LT LV MK RO SI 

(30) Priority: 12.05.1997 BE 9700413 

(71) Demandeur: 

RECHERCHE ET DEVELOPPEMENT DU 
GROUPE COCKERILL SAMBRE, 
en abrege: RD-CS 
4000 Lifcge (BE) 



(72) Inventeur: Eberle, Klaus 
1160 Auderghem (BE) 

(74) Mandataire: 

Callewaert, Jean et al 
Gevers & Vander Ha eg hen, 
Patent Attorneys, 
Rue de Uvourne 7 
1060 Brussels (BE) 



(54) Ader ductile a haute limite elastique et precede de fabrication de cet acier 

(57) - L /invention est relative k un acier multiphase 
lamine k chaud montrant une transformation induite de 
plasticrte (TRIP") comprenant de la ferrite. de la bainite 
ou un melange de bainite et de martensite, et de I'aus- 
territe residuelle et dorrt la composition chimique con- 
tie nt du carbone, du manganese et du silicium 
contenant essentiellement, calculi en % en poids : 
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et a unprocede pour la fabrication rfune tole d'un tel 
acier. 
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Description 

La presente invention est relative a un acier multiphase Iamin6 k chaud montrant une transformation induite de 
plastidte ("TRIP") comprenant de la ferrite. de la bainite et/ou un melange de bainite et de martensite, et de I'austertite 
5 residuelle et dont la composition chimique contient du carbone, du manganese et du silicium.. 

Des aciers a haute resistance comrne les aciers rephosphores, les aciers microaJlies, les aciers duatphase sorrt lar- 
gement utilises pour les pieces dautomobiles. Des tdles r£a!isees en un tel acier exigent une resistance suff isante pour 
repondre a la securite des automobiles et doivent, de plus, avoir des proprietes excellentes de mtse en forme. 

II est egalement connu que la resistance et la ductility d'un acier multiphase peut etre ameiioree par transformation 
10 induite de plasticite ("transformation induced plasticity, "TRIP") cf austenite residuelle. 

Ce phenomerie a pour la premiere fois ete decouvert par Zackay et al dans des aciers contenant des grandes 
quantites de nickel et de chrome. 

Toutefois. la presence dans ces aciers de grandes quantites de tels elements alliants pose des problemes pour la 
fabrication d aciers dans des conditions economiquement rentables. 
15 II y a encore lieu de remarquer qu'un acier contenant une quantite significative d'austenite residuelle peut etre 
obtenu par laddition de silicium et de manganese et par le laminage k chaud controle produisant une structure mufti- 
phasee en des zones isolees d'austenite. 

La presente invention a pour but de proposer un acier multiphase du type precite presentant toutefois des proprie- 
tes ameliorees de resistance et de ductilrte convenant particulidrement pour la mise en forme dans I'industrie automo- 
20 bile et ceci a des conditions economiquement justifiees. 

A cet effet, l acier suivant 1'invention, contient, calculi en % en poids : 

0.05 k 0,5 % de carbone 
0.50 a 2.5 % de manganese 
25 0.30 a 0.80 % de silicium, 

et une faiWe teneur en niobium, vanadium, zirconium etfou titane. d'une maniere telle a eviter une croissance exa- 
geree des grains d'austenite lors du r6chauffement des brammes. le restart etant du fer et des impuretes inevita- 
bles. 

30 L'invention concerne egalement un precede pour la fabrication d'une tole tfacier multiphase du type precrte. Sui- 
vant ce precede, on prepare d'abord un lingot d'acier repondant k la composition chimique pr6citee que Ton soumet 
ensurte successivement aux operations suivant es : 

un rechauffement a une temperature de 1 150°C k 1300°C pendant 135 k 200 minutes, 
35 - un laminage de degrossissement avec un refroidissement se terminant a une temperature de 900°C k 1 150°C, 

un laminage de f inition avec un refroidissement jusqu'& proximrte ou en dessous de la temperature de transforma- 
tion de Taustenite ( A 3 ) , 

un refroidissement lent jusqu'd proximite de la temperature de formation de perlite (A^, 
un refroidissement Yapide jusqu'en dessous de la temperature de formation de perlite. 
40 - un bobinage de la tole, obtenue lors des operations susdites de laminage, en dessous de la temperature de depart 
de formation de bainite et au-dessus de la temperature de depart de la formation de martensite, de maniere k ce 
que la formation de bainite a lieu dans la tOle enroulee, et 

une trempe de cette tdle bobinee pour arr§ter la formation de bainite et pour eviter le risque de precipitation de car- 
bure de fer. 

45 

De plus, l'invention concerne egalement un acier multiphase qui presente une morphologie similaire a celle de 
I'acier obtenu par la mise en oeuvre de ce precede. 

II pourrait done s'agir d un acier dont la composition chimique sort quelque peu different e de celle donnee ci-dessus 
et qui a ete obtenu par un autre procede que celui decrit ci-dessus. 
so D'autres details et particulates de l'invention ressortiront de la description donnee ci-apres, k titre d'exemples non 
limitatifs. de quelques formes de realisation particuiieres de I'acier suivant rinvention et du precede pouvant etre appli- 
que pour obtenir un acier du type precite, avec reference au graphique annexe permettant d'illustrer ce precede. 

D'une fagon generate, rinvention concerne un acier multiphase lamine k chaud comprenant de la ferrite. de la bai- 
nite ou un melange de bainite et de martensite. et de I'austenite residuelle et dont la composition chimique contient 0,05 
55 % & 0.5 % de carbone. 0.50 % a 2.5 % de manganese. 0.30 % k 0.80 % de silicium. une faible teneur en niobium, vana- 
dium, zirconium et/ou titane. le restant etant du fer et des traces dlmpuretes inevitables. 

De plus, I'acier suivant rinvention contient avantageusement moins de 0.100 % d'aluminium, moins de 0,015 % 
d'azote. moins de 0,300 % de soufre, moins de 0, 1 00 % de phosphore et moins de 0.005 % de bore. 
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Comme deja mentionne d-dessus, Pinvention concern e egalement un precede pour la fabrication d une tdle d'ader 
multiphase repondant a la composition chtmkjue precttee. suivarrt lequel on soumet un lingot, presentant cette compo- 
sition, successivement aux operations suivarrt es : 

5 - un rechauffement a une temperature de 11 50°C a 1 300°C durant 1 35 k 200 minutes ; 

un larrunage de degrossissemerrt combine avec un refrokfissement dont ia temperature finale est de 900°C a 
1 1 50°C et dont I'epaisseur finale est de 26 mm a 50 mm ; 

un laminage de f inition combine avec un refroitfssement jusqu'a proximite ou en dessous de la temperature de 
transformation de I'austenite (A3) ; 
10 - un refroidissement lent jusqu'& proximite de la temperature de formation de perirte ( A1 ) ; 
un refroidissement rapide jusqu'en dessous de la temperature de formation de periite ; 

un bobinage de la tdle obtertue lors des operations susdites de laminage a une temperature en dessous de la tem- 
perature de depart de formation de bainite et au-dessus de la temperature de depart de formation de martensite, 
de maniere k ce que la formation de bainite ait lieu dans la tdle bobinee, et une trempe de cette tdle bobinee pour 
is anreter la formation de bainite et pour eviter le risque de predprtation de carbure de fer. 

Le graphique annexe montre revolution de la temperature de la t6le ainsi traitee en fonction de la temperature. 
Ainsi, en ordonnee. on donne la temperature et en absdsse, le temps en minutes. 

Le segment de droite 1 de ce graphique represente le refroidissement lent de Pader lors du laminage. 
20 La temperature A3 correspond a la temperature de transformation de I'austenite obtenue k la fin du laminage pre- 
crte. La temperature A1 correspond k la temperature de formation de periite a la fin du refroidissement lent de la tdle 
sur une table de refroidissement ("Runout table"). Le refroidissement lent represente par la ligne 2, a lieu k raison de 
5 K/s a 1 5 K/s en presence d'air, dependant de I'epaisseur de la tdle, de la composition de Pader et de la temperature 
de la tdle. 

25 Ce refroidissement lent est alors suivi par un refroidissement rapide de Pordre de 50 K/s a 80 K/s par des rampes 
d'eau jusqu'a une temperature finale se situant en dessous de la temperature de depart de formation de bainite. comme 
montr6 par la ligne 3 sur le graphique. 

Ensuite a lieu le bobinage de la tdle combine avec un refroidissement lent k Pair, comme montre par la ligne 4. cette 
temperature variant de 250 k 450°C pendant 5 k 120 minutes. 
30 Lors du passage de la table de refroidissement au bobinage de la tdle, celle-ci perd encore environ 1 0 K/s. 

Le bobinage est effectue k une temperature se situant en dessous de la temperature de depart de formation de 
bainite Bs et au-dessus de la temperature de depart de martensite Ms, de sorte que la formation de bainite a lieu dans 
la tdle bobinee m§me. 

Cette formation de bainite, qui est une phase contenant environ 0,2 % de carbone, entraine egalement une diffu- 
35 sion de carbone dans I'austenite residuelle. 

Apres un temps de 5 k 1 20 minutes, dependant de la dnetique de la bainite, qui est lui-m§me dependant de la tem- 
perature de formation de bainite et de la composition de Pader, la tdle bobinee est soumise k une trempe dans un milieu 
liquide, notamment dans de leau, qui a ete representee au graphique par la ligne 5. 

Dans ce graphique, la zone hachur6e 6 correspond k la formation de ferrite, tandis que la zone hachuree 7 corres- 
40 pond k la formation de periite. 

Par aifleurs, etant donne que le laminage a uniquement lieu k une temperature siperieure k la temperature de 
transformation de I'austenite A 3 , il s agit done d'un ader dit "Iamin6 k chaud". 

Suivant I'invention, il s'est aver6 que, durant la mise en forme, I'austenite residuelle douce est transformed en mar- 
tensite dure qui donne k la tdle une bonne resistance contre la striction et un allongement uniforme plus eleve. 
45 En variant ia teneur des elements alliants dans la composition chimique de Pader, il est possible cTinfluencer les 
proprietes de la tdle obtenue apres les operations precrtees. 

Ainsi, Paddition de carbone determine le volume maximum de ferrite et permet de diminuer sensiblement la tempe- 
rature de depart de martensite Ms suivant la formule : 

so Ms = 539°C - 423*C - 30.4*Mn - 7.5*Si (formule d'Andrew). 

La teneur en carbone permet ainsi de contrdler le temps du depart de la formation de ferrite dans un diagramme 
de refroidissement continu et la dn6tique de formation de ferrite et de bainite. 

Le manganese augmente la zone de la formation de la bainite dans le diagramme de refroidissement continu et 
55 dans le diagramme du maintien isothermique en diminuant la temperature de depart de la martensite Ms. 

Dans la zone ferrite/perlite du diagramme de refroidissement (au-dessus de 500°C) il forme un "nez" ce qui signifie 
que la ferrite et la periite sont verticalement separees. 

De ced resulte que. durant la transformation contrdtee sur la table de refroidissement, une grande quantite de fer- 
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rite peut etre formee sans atteindre le moment de depart de la formation de pertrte. 

Le silicium stabilise le carbone en solution dans I'austertite et dans la bainite par une inhibition de la precipitation 
de cementite. Cet effet s'explique par le fait que le silicium est r elati vement peu soluble dans la cementite, ce qui neces- 
site rejection corrtrolee, par diffusion, du silicium dans le front de transformation. Cela cause une inhibition de crds- 
5 sance des embryons de cementite. 

Ainsi, de raustenite residuelle peut etre enrichie par diffusion de carbone provenant d une phase de decomposition 
d'austenite en ferrite et/ou bainite. 

Les dements, constitue par le niobium, le vanadium, le zirconium et le titane, seuls ou en combinaison, sont utilises 
en fafole quantity pour forma- des carbures, nitrures ou carbonrtrures de maniere k pouvoir Woquer I'accroissement des 
10 grains durant le rechauffement de la bramme. 

Des grains de dimensions plus reduites conduisent a un chemin de diffusion plus reduit de carbone et a des gra- 
dients de carbone plus faibles. Ced permet de reduire le risque de formation de pr6dpit6s de cementite. 

L'aluminium est utilise pour fixer I'azote en solution en formant des nitrures d'aluminium. Les nitrures d'alurninium 
ont, de plus, un effet positif en reduisant raccroissement des grains d'austenite jusqu a une temperature de I'ordre de 
75 1 1 50°C pendant le rechauffement de la bramme. 

L'azote et le soufre sont des impuretes dont la teneur doit §tre maintenue aussi reduit e que possible. Le phosphore 
a un effet positif sur la resistance de racier, mais doit egalement etre maintenu aussi reduit que possible pour evrter des 
effets de fragilisation. *" 

En quantrt^s tres reduites, le bore se depose dans les joints de grains et augmente ainsi la ductlrtA Le bore nuit 
20 egalement a la formation des phases, qui sont obtenues par diffusion, telles que les phases de ferrite et de perlrte. Ceci 
necessite done que la teneur en bore doit etre maintenue aussi faible que possible. 

Llnvention concerne egalement un acier multiphase obtenu, en principe, suivant nlmporte quel procede, mais pr6- 
sentant la meme structure et morphologie que i'acier multiphase obtenu directement par le procede specifique decrit 
ci-dessus. 

25 L'acier suivant I'invention presente entre autres les avarrtages suivants : 

un bon rapport entre la limite d'eiasticite et la charge de rupture ; 

de bonnes proprietes de for mage et un meilleur allongement uniforrne compares a ceux des aciers murtiphases 
connus; 

30 - un coefficient d'ecrouissage eleve lors d'une deformation; 

un freinage contre la striction grace & la valeur n eievee et un allongement uniforrne eieve ; 
des propri§t6s mecaniques contr6iees par la temperature de traitement ; 

un durcissement possible de la structure multiphasee par la transformation d'austenite residuelle en bainite a tem- 
perature eievee dans la tdle d*acier ayant 6te mise en forme, par exemple dans des procedes d'immersion k chaud, 
35 tels que la galvanisation par du zinc et de l aluminium, ou un traitement chaud subsequent ; 

un durcissement de la structure multiphasee par la transformation d'austenite residuelle en martensite lors d'un 
traitement k temperature basse, tel que dans de l'azote liquide, pour contrdler les proprietes mecaniques de l acier 
avant ou apr6s deformation ; 

un bon <x>mporteriipnt contre la fatigue mecanique par une combinaison de phases dures formees de bainite et de 
40 martensite, et de phases douces, de ferrite et austenite residuelle ; 

une valeur d absorption d'energie 6lev6e pendant la deformation £t haute Vitesse par suite d'une transformation de 

phases et un mecanisme de muttipfication et dislocation ; 

une bonne soudabilite par suite d'une valeur basse de carbone equivalent. 

45 Par le fait que la teneur en silicium dans racier est inf erieure k 0,6 % et que cet acier est soumis k une trempe apres 

bobinage, ii est possible de contrdler la quantite d'austenite residuelle, par suite du Wocage de la formation de bainite 
dans I'acier bbbirie, d'eviter la precipitation de carbure, par le contr6le de renrichissement en carbure en bloquant la 
diffusion de carbone, et d'obtenir ainsi un acier presentant une ductilite plus importante grace k un faible durcissement 
des phases par une teneur en Si r6duite. De plus, I'acier suivant I'invention permet rimmersion k chaud dans du zinc et 

so de l'aluminium sans risque d'axydation en surface ou de problemes d'adhesion. En outre. I'acier suivant rinvention ne 
montre pas de d6faut de surface s'appelant "La langue de chat" lors de laminage k chaud cause par une teneur en Si 
eievee. 

Af in de permettre d illustrer davarrtage I'objet de la presente invention, sont donnes. ci-apres. quelques exemples 
concrets de corrpositions chimiques d'un acier multiphase suivant I'invention et de parametres des differentes etapes 
55 du laminage & N chaud applique sur cet acier. 
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EXEMPLE 1 
Composition chimique : 

5 

1) Rechauffage : 

io 2) Laminage de degrossissement : 

3) Laminage de f inition : 

4) Table de refroidissement : 
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0.16% C 
1.5 %Mn 
0.6% Si 
0.015 %Nb 
temperature : 1280°C 
temps de maintien : 150 min 
temperature finale : 1100°C 
temperature finale : 870°C 



15 



20 



25 



premiere zone : refroidissement lent de f£ 20 K/s jusqu ci une temperature finale de 660°C. 
deuxieme zone : refroidissement rapide de ^ 50 K/s jusqu*& une temperature finale de 370°C. 



5) Bobinage : 

6) Trempe : 

EXEMPLE 2 
Composition chimique 



1) Rechauffage : 



30 2) Laminage de degrossissement : 

3) Laminage de f inition : 

4) Table de refroidissement : 



temperature de bobinage 350°C durarrt 15 i 
Trempe a I'eau 



0.5 %C 
0.5 % Mn 
0.8% Si 
0.020 Ti 

temperature : 1280°C 
temps de maintien : 150 min 
temperature finale : 1100°C 
temperature finale : 810°C 



35 



45 



premiere zone : refroidissement lent de £ 20 K/s jusqu une temperature finale de 700°C. 
deuxieme zone : refroidissement rapide de ^ 50 K/s jusqu'a une temperature finale de 320°C. 



5) Bobinage : ^ 
40 6) Trempe : 

EXEMPLE 3 



Composition chimique : 



so 1) Rechauffage : 

2) Laminage de degrossissement : 

3) Laminage de f inition temperature finale : 

4) Table d^ refroidissement : 

55 



temperature de bobinage 300°C durant 20 
trempe k I'huile 



0,05 %C 
2,5 % Mn 
0.3% Si 
0,010% Ti 
0,020% V 

temperature : 1 150°C 
temps de maintien : 1 55 min 
temperature finale : 960°C 
780°C 



■ premiere zone : refroidissement lent de £ 20 K/s jusqu'a une temperature finale de 680°C. 

■ deuxieme zone : refroidissement rapide de £ 50 K/s jusqu 'k une temperature finale de 320°C. 
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5) Bobtnage : temperature de bobtnage 280°C durant 60 min 

6) Trempe a I'eau. 



5 Ci-apres sont donnees les proprietes mecanrques obtenues par I'essai de traction ciassique de I'acier multiphase 

avec I'effet TRIP", qui a ete obtenu suivant lexemple 1 lors d un essai industriel sur un echantillon de tole cTune epais- 
seur de 3 mm preleve en axe de ta tole soumise a une traction 25/125 (Nor me ISO) : 



Umite d'eiasticrte Rp 0.2% (MPa) 


544 


Charge de rupture Rm (MPa) 


986 


Rapport Rp 0,2% Rm {%) 


55.2 


Allongement de palier (%) 


0.0 


Allongement uniforme (%) 


15,3 


Allongement total (%) 


26,2 


Coefficient n 


0,160 



Revendications 

25 1 . Acier multiphase lamine & chaud montrant une transformation induite de plasticrte ("TRIP") comprenant de la fer- 
rite. de la bainite ou un melange de bainite et de martensite. et de laustenite residuelle et dont la composition chi- 
mique contient du carbone, du manganese et du silicium, cet acier etant caracterise en ce qull contient 
essentiellement, calcule en % en poids : 

30 



carbone 


0.05 %* 0.5%. 


manganese 


0.50 % k 2,5 %. 


silicium 


0.30% £ 0,80% 



2. Acier suivant la revindication 1 , caracterise en ce qu'il r6pond essentiellement a la composition chimique suivante : 
titane, niobium, zirconium et/ou 

40 



vanadium 


0,010 ao;ioo% 


aluminium 


< 0,100% 


azote 


£0,015% 


soufre 


£0.300 


phosphore 


£0,100% 


bore 


£ 0;005% 



le restant etant du fer et des impuretes inevitables. 

55 3. Procede pour la fabrication d'une tdle d acier multiphase suivant la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que Ton 
prepare un lingot d'acier contenant : 
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carbone 


0.05% a 0.5 %, 


manganese 


0.5 % a 2.5 % f 


silicium 


0.30% a 0.80% 



w et Ton soumet ce lingot successivement aux operations suivantes : 

un rechauffemerrt a une temperature de 1 150°C a 1300°C pendant 135 a 200 minutes. 

un laminage de degrossissement avec un refroidissement se terminant a une temperature de 900°C a 1 1 50°C. 

un laminage de f inrtion avec un refroidissement jusqu'a proximite ou en dessous de la temperature de trans* 

is formation dej'austenite (A 3 ), 

un refroidissement lent jusqu'a proximite de la temperature de formation de pertite (Aj), 

un refroidissement rapide jusqu'en dessous de la temperature de formation de pertite, - 

un bob i nag e de la tdle obtenue lors des operations susdites de laminage en dessous de la temperature de 

depart de formation de bairrite et au-dessus de la temperature de depart de la formation de martensite, de 

20 maniere a ce que la formation de bainrte a lieu dans la tdle enroulee et 

une trempe de cette tdle bobinee pour arreter la formation de bainrte et pour eviter le risque de precipitation de 
carbure de fer. 

4. Procede suivant la revendication 3, caracterise en ce que I on reduit I'epaisseur du lingot d acier a une epaisseur 
25 de 26 a 50 mm tars du laminage de degrossissement prectte. 



5. Procede suivant Tune ou r autre des revendications 3 ou 4. caracterise en ce que Ton applique un laminage de f ini- 
tion jusqu'a une temperature finale de 780° a 910°C. 

30 6. Procede suivant Tune quelcortque des revendications 3 a 5. caracterise en ce que Ton fait suivre le laminage de 
finrtion par un refroidissement lent a une vitesse inferieure a 20 K/s. 

7. Procede suivant Tune quelconque des revendications 2 a 6, caracterise en ce que Ton effectue le refroidissement 
rapide precite a une vitesse superieure a 50 K/s. par exemple jusqu'a 80 K/s. 

35 

8. Procede suivant Tune quelconque des revendications 3 a 7. caracterise en ce que Ton effectue renroulement de la 
t6le a une temperature de 250°C a 450°C pendant 5 a 120 minutes. 

9. Procede suivarft lune quelconque des revendications 3 a 8, caracterise en ce que I on effectue une trempe de la 
40 t&le bobinee. 

10. Acier multiphase caracterise en ce qu il presente une morphologie pouvant etre obtenue par la mise en oeuvre du 
procede suivant l une quelconque des revendications 3 a 9. 

45 



50 



55 
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